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Abstract 


Finely divided ceramium oxide-metal/metalloid oxide mixture contains pyrogenically produced 
metal/metalloid oxide with specific surface area of 10-400 m<2>/g. Preparation of the mixture is also claimed 
comprising intensively mixing the pyrogenically produced metal/metalloid oxide with a cerium compound, 
decomposable at elevated temperature to oxide; and thermally decomposing the cerium compound to oxide. 
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(54) Ceroxid-Metall / Metalloidoxid-Mischung 

(57) Eine feinteilige Ceroxid-Metall/Metalloidoxid- 
Mischung, enthaitend pyrogen hergestelltes 
Metall/Metalloidoxid und 0.001 bis 95 Gew.-% Ceroxid, 
mit einer spezifischen Oberfiache der erhaltenen 
Mischung zwischen 10 und 400 rrrVg wird hergestellt, 
indem man pyrogen hergestelttes Metall/Metalloidoxid 
mit einer spezifischen Oberfiache zwischen 30 und 400 
rrfrg mrt einer bei erhOhter Temperatur zum Oxid zer- 
setzbaren Cerverbindung mischt und die Cerverbin- 
dung thermisch zum Oxid zersetzt. 

Die Ceroxid-MetaH/Metalloidoxid-Mischung kann 
als Poliermittel Oder FOllstoff eingesetzt werden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft eine feinteilige CeroxkJ-Metall/Metalloidoxid-Mischung, das Verlahren zu ihrer Herstellung 
und ihre Verwendung. 

5 Gegenstand der Erfindung ist eine feinteilige Ceroxid-Metall/Metalloidoxid-Mischung, enthaltend pyrogen herge- 
stelltes Metalt/Metalloidoxid und 0,001 bis 95 Gew.-% Ceroxid. mit einer spezifischen Oberfiacne d r erhaltenen 
Mischung zwischen 10 und 400 rrftg. 

Ein werterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der feinteiligen Ceroxid-Metall/Metalloid- 
oxid-Mischung, wetches dadurch gekennzeichnet ist, daB man pyrogen, insbesondere durch Rammenhydrolyse her- 

io gestelltes MetaJIMetalloidoxid mit einer spezifischen Oberflache zwischen 30 und 400 rrfrg mit einer bei erhGhter 
Temperatur zum Oxid zersetzbaren Cerverbindung, vorzugsweise dem Cercarbonat, intensiv mischt und die Cerverbin- 
dung, bevorzugt bei Temperaturen zwischen 300 und 600 °C und bei Sirrterzeiten zwischen 0,5 und 10 Stunden ther- 
misch zum Oxid zersetzt. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung kann man als mindestens eines der pyrogen, insbesondere 
15 durch Rammenhydrolyse hergestelrten Metall/Metalloidoxide Oxide des Siliciums, Aluminiums, Bors, Titans oder Zirko- 
niums oder deren Mischungen bzw. deren Mischoxide mit einer bei erhOhter Temperatur zum Oxid zersetzbaren Cer- 
verbindung intensiv mischen und die Cerverbindung thermisch zum Oxid zersetzen. 

Die erlindungsgemaBe Mischung kann allein oder in Suspension als Poliermittel zur Polierung von Siliconwafers 
oder anderen in der Elektronikindustrie vorkommenden Polieraufgaben verwendet werden. Weiterhin kann sie als UV- 
20 absorbierender Fullstoff zur Fullung von Polymeren verwendet werden. 

Beispiel 1 

950 g der pyrogenen KieselsSure OX 50 werden mit 83,5 g Cercarbonat (Ce 2 (C0 3 )3x5H 2 0) 30 Minuten in einem 
26 LOdige-Mischer intensiv gemischt Das Pulver wird anschlieBend bei einer Temperatur von 400 °C eine Stunde an Luft 
getempert. Der Gehalt an Ceroxid betragt 5 Gew.-%, die resultierende BET-Oberftache 44 nrr^/g. 

Beispiel 2 

30 950 g der pyrogenen KieselsSure OX 50 werden mit 83,5 g Cercarbonat (Ce 2 (C0 3 )3x5H 2 0) 30 Minuten in einem 
Lbdige-Mischer intensiv gemischt. Das Pulver wird anschlie&end bei einer Temperatur von 500 °C eine Stunde an Luft 
getempert. Der Gehatt an Ceroxid betragt 5 Gew.-%, die resultierende BET-Oberfiache 41 rrf/g. 

Beispiel 3 

35 

900 g der pyrogenen Kieselsaure OX 50 werden mit 167 g Cercarbonat (Ce2(C0 3 ) 3 x5H20) 30 Minuten in einem 
LGdige-Mischer intensiv gemischt. Das Pulver wird anschlieBend bei einer Temperatur von 400 °C eine Stunde an Luft 
getempert. Der Gehatt an Ceroxid betragt 10 Gew.-%, die resultierende BETOberfiache 44 rrftg. 

40 Beispiel 4 

900 g der pyrogenen Kieselsflure OX 50 werden mit 167 g Cercarbonat (Ce^CO^xSI-^O) 30 Minuten in einem 
L6dige-Mischer intensiv gemischt. Das Pulver wird anschlieBend bei einer Temperatur von 500 °C eine Stunde an Luft 
getempert. 

45 Der Gehalt an Ceroxid betragt 10 Gew.-%, die resultierende BET-Oberfiache 42 rrf/g. 
Anaiytikder nach Beispiele 1 bis 4 enthaJtenen Pulverproben: 
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Beispie) 


Ce0 2 Gew.- 
% 


Sintertempe- 
ratur [°] 


Sinterzeit [°] 


Stampf- 
dichte [g/I] 


BET-Ober- 
fiache 
[n^/QJ 


Trocknungs- 
verlust Gew.- 
% 


Gluhverlust 
Gew.-% 


1 


5 


400 


1 


139 


44 


0.3 


0,4 


2 


I 5 


500 


1 


143 


41 


0.1 


0,2 


3 


10 


400 


1 


173 


44 


0,05 


0.7 


4 


10 


500 


1 


172 


42 


0.05 


0.5 


Trocknungsverlust (2 h bei 105 °C, in Anlehnung an DIN/ISO 787/II, ASTM D 280, JIS K 5101/21). 


Gluhverlust (2 h bei 1000 °C, in Anlehnung an DIN 55921 , ASTM D 1208, JIS K 5101/23, bezogen auf die 2 h bei 105 
°C getrocknete Substanz). 



Die eingesetzte pyrogen, durch Flammenhydrolyse von SiCI 4 hergestellte KieselsSure OX 50 (Hersteller Degussa) 
20 weist die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten auf: 





AEROSIL OX 50 




CAS- Reg Nummer 
112945-52-5 (alte Nr.: 
7631-86-9) 


Verhalten gegenuber Wasser 


hydrophil 


Aussehen 


lockeres weiBes Pulver 


Oberfiache nach BET 1 ) 


50+15 


Mrttlere GrOBe der Primarteilchen rrr^/g 


40 


Stampfdichte 2) normale Ware g/I 


ca. 130 


Trocknungsverlust 3 > (2 Stunden bei 105 °C) bei Verlassen des Lieferwerkes % 


<1.5 


Gluhverlust 4) 7) (2 Stunden bei 1000 °C) % 


<1 


pH-Wert ^ (in 4 %iger wSBriger Dispersion) 


3,8-4,8 


Si0 2 8) % 


>99,8 


Al 2 0 3 8 >% 


<0,08 


Fe 2 0 3 8) % 


<0,01 


Ti0 2 8 > % 


<0,03 


HCI 8 > 11 >% ; 


< 0,025 


Siebruckstand 6 > (nach Mocker, 45 urn) % 


<0,2 



1 > in Anlehnung an DIN 66 131 

2) in Anlehnung an DIN ISO 787/XI, JIS K 5101/18 (nicht gesiebt) 
50 3 ) in Anlehnung an DIN ISO 787/II, ASTM D 280, JIS K 5101/21 

4 > in Anlehnung an DIN 55 921 , ASTM O 1208. JIS K 5101/23 
^ in Anlehnung an DIN ISO 787/IX, ASTM D 1208, JIS K 5101/24 

9 in Anlehnung an DIN ISO 787/XVIII, JIS K 5101/20 

71 bezogen auf die 2 Stunden bei 105 °C getrocknete Substan2 
^ 8 ) bezogen auf die 2 Stunden bei 1 000 °C geglohte Substanz 

1 0 HCI-Gehaft ist Bestandteil des Glohverlustes 
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Patentanspruche 

1. Feinteilige Ceroxid-Melall/Metaflddoxid-Mischung, errthaltend pyrogen hergesteltte Metall/Metalloidoxid und 0,001 
bis 95 Gew.-% Ceroxid, mit einer speztfischen Oberfiache der erhaltenen Mischung zwischen 10 und 400 rrfrg. 

2. Verfahren zur Herstellung der feinteiligen Ceroxid-Metall/MetaJloidoxid-Mischung gemaB Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, da8 man pyrogen hergestelttes Metall/Metalloidoxid mit einer spezifischen Oberfiache zwischen 
30 und 400 mfyg mrt einer bei erhGhter Temperatur zum Oxid zersetzbaren Cerverbindung intensrv mischt und die 
Cerverbindung thermisch zum Oxid zersetzt. 

3» Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, da8 man als mindestens eines der pyrogen hergestelften 
Metall/Metalloidoxide Oxide des Siliciums, Aluminiums, Bors, Titans oder Zirkoniums oder deren Mischungen bzw. 
deren Mischoxide mit einer bei erhOhter Temperatur zum Oxid zersetzbaren Cerverbindung intensiv mischt und die 
Cerverbindung thermisch zum Oxid zersetzt. 

4. Verwendung der Oxide nach Anspruch 1 als FOIIstoff in Polymeren oder als Poliermittel zum Polieren in der Elek- 
tronikindustrie. 



